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Process for the preparation of filaments or fibres, 80 weight per cent of 
which consist of melamine-formaldehyde condensates. 
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Abstract of EP0093965 

1. A process for producing noncombustible and nonfusible filaments and fibers of high elongation at break 
which are not less than 80% by height melamine-formaldehyde condensates by spinning a from 65 to 
85% strength by height aqueous solution of a precondensate which is not less than 80% by height 
melamine and formaldehyde in a molar ratio of melamine : formaldehyde of from 1 : 1.5 to 1 : 4 and can in 
addition contain up to 20% by height of other amino-, amido-, hydroxyl- or carboxyl-containing thermoset 
formers on the one hand and aldehydes on the other as cocondensed units into a hot atmosphere, 
evaporating the water and curing the precondensate at elevated temperatures, which comprises adding to 
the precondensate from 1 to 20% by weight of an alkali metal disulfite, alkali metal sulfoxilate, alkali metal 
formaldehydesulfoxilate, alkali metal sulfanate, alkali metal phosphate and/or alkali metal polyphosphate, 
based on the solids content of the precondensate, spinning the aqueous precondensate solution into 
filaments in an atmosphere of from 100 to 130 degrees C, and heating these filaments to 120 to 250 
degrees C for from 0.5 to 120 min by means of hot air, superheated steam or a mixture thereof. 



Data supplied from the esp@cenet database - Worldwide 



http://v3.espacenet.com/textdoc?DB=EPODOC&IDX=EP0093965&F=0 



2/1/2006 



® 



Europalschea Patentamt 
European Patent Office 
Office auropeen das brevets 



VeroffentUohungsnummer; 



0 093 

A2 



® 



EUROPAISCHE PATENTANMELDUNG 



@ Anmeldenummer: 831 041 68.8 
@ AnmekJetag: 28.0443 



lot a »: D 01 F 6/76 f C 08 L 61/28 



@ Prioritfit:Q&£SL82 DE 3216827 



@ VerOffontUchungstag dar Anmeldung: 16.1133 
Patentbtattsaw 



@ BwianntoVortragsstaatonrATBECHDEFHGBITUNL 



@ Anmalder: BASF Aktlengesellachaft, 

Cart-Boach-Strassa 38, D-8700 Ludwfgshafen (DC) 



@ Erfinder: Matmtae, Hana-Georg, Dr„ Homburgar 
Strata 2, D-BT00 Ludwtgahaien (DE) 
Erfinder: Mahnka, Herald, Dr., Oaloar Wag 43, 
D-8700 Ludwigahafen (DE) 

Erfinder: Woemar. Frank Peter, Dr., Am AKenbachIB, 
D-8708 Wachenh elm (DE) 



@ Verfahran zur HerataDung von Fftdan und Faaam r die zu mmdeatane SOQew. % aua Metemln-Farmaldehydkondansaten 



@ Verfahren zur Heretellung von Faden und Fasern, die 
ndndeeterta 80 Qew.-% bus Melarnln-Formaldehydkonden- 
aatan baatahan, wobei man elne 65 bis 85gewlchtepro- 
zentlga w&Srtge Losung elnea Vorkondansatea, daa mlnde- 
atenB zu 80% aua Melamln und ForrnaJdehyd Im MolverhaJt- 
nla Mel amin: ForrnaJdehyd von 1:1.5 bla t:4, aufgebaut 1st 
und zua&tzltch bte zu 20 Gew.-% and ere amino-, amid-, 
hydroxy!- oder carboxytgruppanhalUge Duroplaatblldner 
emerselt und Aldohyd andereraalta elnkondenalert enthai- 
M tan Kann, In elne eitrttzte Atmosphere varaptnnt daa Wasser 
ajf vordampft und das Vorkondanaat be I erhdhtar Tempera- 
tur auartartet und wobei man dem Vorkondanaat 1 ble 
m 20 Gew.-% Alkaltdlauffit, Alkallaurfoxllat AlkalW=orm- 
** aidahydaulroxllat Alkallamldosufonat, Alkaliphoaphate 
w und/oder AlkaUpotyphosphat, bazogen auf dan Feststoffge- 
Q) halt daa Vorkondanaaia zuaetzt 
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" Verfahren zur Herstellung von Faden und Pasern, die zu 
mindestens 80 Gew.5t aus ifelamin-Formaldehydkondensaten 
bestehen 



Ge genet and der Erfindung 1st ein Verfahren zur Herstellung 
von FSden und Pasern, die mindestens zu 80 Oew.fc aus 
Melaniin-Pormaldehydkondens at en bestehen, wobei man eine 
65 bis "85 gewTlige w££rige tOsung eihes Vorkdrjfdettsats— das 
mindestens zu 80 Gew.* aus Melamin und Formal dehyd im 
Molverhaitnis Melamin zu Pormaldehyd von 1 : 1,5 bis 
1 2 4 aufgebaut ist und zusatzlich bis zu 20 Gew.% andere 
amino-, amid-, hydroxy 1- Oder carboxylgruppenhaltige 
Duroplastbildner einerseifcs und Aldehyde andererseits 
einkondensiert enthalten Icann^ in eine erhitzte AtmoB- 
phfiLre verspinnt, das Wasser verdanpft und das Vorkonden- 
3 at bei erhShter Temperatur aushSrtet. 



Aus der DE-AS 23 64 091 ist bekannt, da£ man Faden aus 
Pfelamin-Pormaldehydvorkondensaten durch Verspinhen in 
20 einer erhitzten Atmosphere unter Ver damp fen des LSsungs- 
mittels erhait. Eine ausreichende Spinngeschwindigkeit 
lfiLat sich jedoch nur erzielen durch zusatzliches Zumischen 
von anderen faserbildenden Polyineren, z.B. Polyvinyl- 
alkchol. Ohne Zusatz von Polyvinylalkohol ist beispiels- 

25 weise eine Aufwickeln der ersponnenen Faden nicht mBglich. 
Selbst bei Zusatzen von weniger als 10 Oew.i Polyvinyl- 
alkohol treten noch soviele FaserbrQche aus, daB eine 
gewerbliche Verwertung nicht mttglich erscheint. Durch den 
Zusatz von anderen faserbildenden Polymeren wird jedoch 

30 die Verwendung solcher Faden fttr selbstveriaschende Gegen- 
stahde beeintrachtigt, da bei Einwirken von Flammen iait 
einer erheb lichen Rauchentwicklung und Eigenbrennbarkeit 
zu rechnen ist. 
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p Es war deshalb die technische Aufgabe gestellt, PSden auf 
Basis Melamin-Formaldehydkondensaten zur Ve^fQgung zu 
stellen, die sich ohne Zusatz yon weiteren f aserbildenden- 
den Polymeren mit erhShter Geschwindigkeit verspinnen lassen. 

5 

Dieae Aufgabe wird gelBst in einem Verfahren zur Herat el- 
lung von Pfiden und Pasern, die mindestens zu 80 Gew • % aus 

Ifelamin^Pormaldehy bes teheny-wobei- man- eine : 

65 bis 85 gew.Jtige wSfirige LSsiing eines Vorkondensatzs $ daa 

TO mindestens zu 80 Gew. J aus Melamin und Formaldehyd iza 

Molverh&ltnia Melamin : Formaldehyd von 1 : 1,5 bis 1 : 4 
aufgebaut 1st und zusStzlich bis zu 20 Gew. J an dare amino-, 
amid-, hydroxy 1- oder carboxylgruppenhaltige Durop las tb i Id- 
ner einerseits und Aldehyde andererseits einkondensiert 

IS enthalten kann in eine erhitzte Atmosphare verspinnt, das 
• Wasser verdampft und das Vorkondsnsat bei erhShter Tempera- 
tur aushartet, dadurch gekennzeichnet, da£ man dem Vorkon- 
densat 1 bis 20 Gew. % Alkalidisulfit, Alklaiaulf oxilat , 
Alkalif ormaldehydsulfoxilat , Alkaliamido sulfonate Alkali- 

20 phosphate und/ Oder Alkalipolyphosphosphate , bezogen auf 
den Festatof fgehalt , zusetzt. 



Das ne.ue Verfahren hat den Vorteil, dafi sich die Melamin- 
-Formaldehydvorkondensate ohne Zusatzs von Vinylpolymeren 

25 ohne nachteilige Folgen schneller verspinnen lassen. Wel- 
ter hat das neue Verfahren den Vorteil, da& die Wasserver- 
traglichkeit der Vorkondensate verbessert wird, d.h* dafi 
man hShere Kondens at ions grade erzielt. Ferner hat das 
neue Verfahren den Vorteil, dafi die Viskositat leichter 

30 zu regain ist und die Reaktivit&t erhttht wird. Schliefilich 
hat das neue Verfahren den Vorteil, daB die ersponnenen 
FSden und Fasern eine verb esse rte Waas eraufnahme f Shi gke i t 
aufweisen. 
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*" Erfindungsgemaa geht man von 65 bis 85 gew*$igen waBrigen "* 
LBsungen eines Vorkondensats aus, das zu mindestens 80 % 
axis Melamin und Formaldehyd im. Molverhaitnis Melamin : Form- 
aldehyd von 1 : 1,5 bis 1 : 4 aufgebaut ist # ZusStzlich 
5 kSnnen diese Vorkondensate bis zu 20 Grew. $ andere amino-, 

amid-, hydroxy 1- oder carb oxy lgruppenhalt ige Durop las t b i ld- 
ner einerseits und Aldehyde andererseits einkondensiert 

enth^ten» All?_„Pl^QPlas_tbiadnei? kommen beispielsweise -in - 

Frage alkylsubstituiertes Melamin, Harnstoff, Urethane, 

X) Carb onsaure amide , Dicyandiamid, Guanidin, Sulfurylamid, 
Sulf onsttureamide , aliphatische Amine, Phenol und dessen 
Derivate. Ais Aldehyde kBnnen z.B. Acetaldehyd, Trimethylol- 
acetaldehyd, Acrolein, Benzaldehyd, Furfurol, Glyoxal, 
Phthalaldehyd und Terephthalaldehyd verwendet werden. 

15 Weitere Einzelheiten Qber Me laminf ormal dehy dk onde ns at i ons - 
produkte finden sieh in Houben-Weyl Methoden der Orga- 
nisation Chemie, Band 14/2 1963, Seiten 319 bis 402. 

Bevorzugt enthalten die Vorkondensate zusatzlich Alkanale 
20 mit 2 bis 4 Kohlenstof fatonen wie Acetaldehyd, Propion- 

aldehyd oder Butyraldehyd, ferner Guanidin , N- alky Is ub s t i- 
tuierte Me land ne oder N-alkylsubstituierte Guanidine. 
Bei den N-alkylsubstituierfcen Aus gangs s toff en ist es 
wesentlich, dafi sie noch mit Aldehyden reaktionsfahig sind. 
25 Als Ausgangsstoffe sind auch polymere Pormen der Aldehyde 
wie Paraformaldehyd Oder Trioxan geeignet. Besonders be- 
vorzugt geht man von Vorkondensaten aus, die zu 100 Gew.£ 
aus Melamin und Pormaldehyd aufgebaut sind. 

30 Geelgnete Vorkondensate eriaait man beispielsweise, indem 
man Melamin und Pormaldehyd in Form einer wa&rigen LSsung 
im Molverhaitnis 1 : 1,5 bis 4, inBbesondere 1,8 bis 3,5 
umsetzt. Die Umsetzung erfolgt vorteilhaft bie. einer 
Temperatur von 70 bis 105°C. In der Kegel ftthrt man die 

3S Uxnsetzxing in Gegenwart von alkalischen Katalysatoren wie 
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w Natriumhy droxid Oder Natriumcarbonat bei einem pH-Wert von 
7 bis 10 durch. Falls man eln kontinulerliches Verfafaren 
wShlt, haben sleh pH-Werte von 7 bis 9 bewShrt, wShrend bel 
absatzweise Arbeit eweise pH-Werte von 8 bis 9,5 bevorzugt 
S warden. Vorteilhaft wird der Kondensationsgrad des wffBrigen 
Vorkondensats so gewfihlt, daft der oberhalb der Knickstelle 
der erBten Ableitung der Kurve liegt, die man erh&lt, wenn 

-man unter Kons t ant bait ung der Temper at ur die -Viskos itat-der 

Mis chting in Abhflngikeit der Reaktionszeit iaufend bestimmt 
10 und in einem (+)diagraima auftrftgt. 

Bin veBentliches Merkmal der Brfindung ist es, dafi man 
der wfifirigen Vbrkondens at lasting Alkalidisulfit, Alkali- 
sulfoxilat, Alkalki- Formal dehydsulfoxilat , Alkaliamido- 

V5 sulfonate Alkaliphosphat Oder Alkalipolyphosphat zusetzt. 
In der Kegel verwendet man die Natrium- oder Kaliumsalze* 
Die zugesetzte Menge betrttgt 1 bis 20 Qew.JK, Insbesondere 
3 bis 15 Gew.X, bezogen auf den, Feststof f gehalt der wSB- 
rigen VorkondensatlSsung. Besonders bewflhrt bat sich der 

20 Zusatz von Alkalidisulf it . Es wird angenommen, dafi die ge- 
nannten Salze mit dem Vorkondensat reagieren und dann an 
das Vorkondensat gebunden vorliegen. 

Besonders bewfihrt bat es sich, wenn man bei der Hers tell ung 
25 der VorkondensatlSsung Formaldehyd zunSchst mit weniger 

als der vorgesehenen Menge an Melamin, z.B. 60 bis 95 Gew.J 
der vorgesehenen Menge Melamin f umsetzt 9 dann die vorgese- 
hene Menge der vorgenannten Salze zusetzt und nach Errei- 
chen des erwtinschten Kons ens at ions grades die restliche 
30 Msnge an Melamin, die mindestens 5 Gew.? der gesamten 

Melamimnenge darstellt, zusetzt und vorzugsweise bei einer 
Temperatur von 50 bis 90°C solan ga umsetzt, bis das Teste 
Melamin in LSBung gegangen ist und ansohlie&end die LSsung 
abkOblt. 
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•"Der wafirigen L»Bung des Vorkondensats wird in der Re gel 
noch ein Hfirter bzw. ein Hartergemisch in einer Menge von 0,5 
bis 10, vorzugBweise 1,5 bis 5 0ew.*, bezogen auf den Pest- 
etoffgehalt, zugesetzt, um eine Beschleunigung der H&rtung 
5 und Vernetzung zu erzielen. Als Barter kommen anorganische 
und organische S&uren, wie Salzsaure, Schwef elsaure , Phos- 
phors&ure, Ameisensaure , Essigsaure, Oxalsaure, Milchsaure, 

weins&ure Oder Aajnoaaur en in Betraeht. Qeeignet Bind auch 

latente Harter, wie Salze von Halogencarbonsauren, Chloi- 
I essigsaure amid, Hydrogenphosphate , saure Anhydride und 
Ammoniumsalze, ferner Alky lary Lammoniums alze . All ge me in 
aind alio Verbindungen, die bei Raumtemperatur Oder erhtJh- 
ten Temperaturen Protonen abspalten oder erzeugen geeignet. 
So kann z.B. auch Pormaldehyd aelbst bei hfiheren Temperatu- 
£. Q ren unter Bildung von Ameisensaure diaproportionieren und 
ao als Harter wirken. 



a* 



20 



Die Vorkondensatlosung wird vor dem Verspinnen vorteilhaft 
bei einer Temperatur von 50 bia 50°C, z.B. fur einen Zeit- 
raum von 1 bia 5 Stunden gealtert, um die Gasblasen zu 
entfernen. 



Die wa&rige LCsung de8 Vorkondensats wird in eine erhitzte 
Atmosphare versponnen, das Wasser verdampft und das Vorkon- 

23 dens at ausgehartet. VorzugBweise verspinnt man das Vorkon- 
denaat in eine Atmosphare von 100 bia 130°C, z.B. Luft oder 
Stickatoff zu Fadeh mit einem Wassergehalt von 2 bia 
8 Qew.*, insbesondere 3 biB 6 (Jew.*. Die so erhaltenen Pa- 
den werden anschliefiend vorteilhaft bei einer Temperatur 

30 von 120 bia 250°C fOr einen Zeitraum von 0,5 bis 120 Minu- 
ten mit Hilfe heifler Luft, Oberhitztem Wasserdampf oder 
Oendschen derselben ausgehartet. Die Spinngeschwindigkeit 
betragt z.B. 80 bis 110 m/min. Die Aushartung wird vorteil- 
haft solange fortgesetzt, bis das Intensit&tsverhaltnis der 

33 infrarotabsorbtionBbanden der Pormel 
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(950 - 1050 cm"* 1 ) 0^5 . (950 bis 1050 cm" 1 ) 

mm • • 
— " P _ 

1 (ca, 810 cm" 1 ) R J o (ca. 810 cm" 1 ) 

5 entspricht, wobei I 0 die Intensitat der Inffrarotabsorp- 
tionsbanden vor und I die Intensitat der Infrarotabsorp- 
tionsbanden nach der Warmebehandlung bezeichnen und P 

durch M fttr das MolverhSltnis von gormaldehyd : jtel smi n 

Btehtr 7- 

» - 

Die nach dem Verfahren der Erfindung erhaitlichen FSden 
und Pasern brennen nicht, schmelzen nicht, nehmen relativ 
viel Wasser auf (ca. 9 Qe*.% bei 20°C und 65 % relative 
Peuehte) und weisen eine relativ hohe Bruchdehnung 
15 (10 bis 20 %) auf, weshalb Bie sich zur Herstellung von 
fiachigen Gebilden, z*B. Geweben, Gewirken oder Vliesen 
fOr Papiere als Asbestersatz , ale Verstarkungsmittel in 
polymeren Massen Oder als Voriaufer fOr Kohlenstoffaden 
eignen* 

20 

Das Verfahren nach der Erfindung sei an folgeridem Beispiel 
veranschaulicht • 

Beispiel 

25 

a) Herstellung der VorkondensatlGsung 

Formal dehyd 50 gew.JSig in Wasser wird mit Me land n in 
Molverhaitnis 22 : 1 bei 50°C durch Rflhren vermis cht, 
2366 g dieses (Semis ches (1,6 Mol Melamin und 36 Mol 
Pormaldehyd) warden unter Zusatz von 259 g (10 Gew.$, 
bezogen auf den Peststoffgehalt ) Natriumdisulfit und 
1306 g Melamin (10,4 Mol) unter RQhren auf 95°c er- 
hitzt* Durch Zugabe von Natronlauge wird ein pH-Wert 
von 8,5 aufrechterhalten. Unter Rtthren wird die Reaktion 
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so lange fortgesetzt, bia eine Viskositat von 700 dPas 
( games sen bel 25°) erreicht 1st* Danach setzt man 
weitere 504 g Mel ami n (4 Hoi) zu und halt das Reaktions- 
gendach gerade so lange auf Tenperatur , bis eine klare 
LSaung vorliegt . Dann wird zflgig abgekOhlt. Das Harz 
hat bei 25°C eine Endviskositat von 3500 dPas. 

b ) Entgasen-der- SpinnlSsung — — 



10 Die genflfi a) erhaltene wfifirige VorkondensatlBsung 

wird in einem verschlossenen Qefaa ca. 3 Stunden bei 
50°C gehalten und dann in das gleichfalls auf 50°C 
erw&rmte Sp innvorrat s ge fSB gefttllt, Ansohlie&end 
wird das gefOllte Spinnvorrats gef as langsam auf Zim- 

8 mertemperatur abgektthlt« Die SpinnlSsung enthait 

ca. 75 Gew.Jf Vorkondensat und 25 Gew.* Wasser. 

c) Verspinnen 

20 Did genflS b) erhaltene SpinnlQsung wird axis dem 

.Vorratsgefafi mittels einer Spinnpumpe durch eine 
DOse mit 10 LSchern von Jewells 0,1 mm Durchmesser 
in einem Trockenspinnschacht versponnen. Durch den 
Trockenspinns chacht wird Luft mit einer Qeschwindig- 

25 keit von 0,05 m/sec und einer Temper at ur von. 105° bis 

110°C geleitet. Der Durchsatz betragt 2,5 g/min und 
die Spinngeschwindigkeit 90 m/ndn. Die ersponnenen 
Widen haben einen Einzelfadendurchmesser von 31^u und 
einen Wassergehalt von 5 Gew # %. 

30 

d) AushStrten der Paden 

Die frisch gesponnenen F3den, die auf Spulen aufge- 
wickelt sind, werden in 45 min mit trockener Heifiluft 
33 auf 230°C erhitzt und IO min bei dieser Temperatur be- 
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lassen und anschliefiend innerhalb von 1 bis 10 nrLn auf 
Ziamertemperatur abgektlhlt ♦ Hierdurch fcerden die 
pa den auskpndenaiert und yernetzt. Die Eigensebaften 
der ausgeharteten raden Bind wie folgt : 

Titer 10 dtex 

ReiBfes-tigkeit 2 cN/dtex 

Bruchdehnung _ 2Q % _ _ ..; . _ 



Durchmesser ungefShr 25/U 

TO Dichte 1,5 g/cm 3 

Wasa erauTnabme bei 65 % relativer Feucfate: 9 Gew.Z 
Wasseraufnahme bei 100 % relativer Peuchte: 15 Gew.S 
Parbe: farbloe 

S Die F&den haben keinen S chine lzpunkt und Bind nicht 

brenribar. 

LOI-tfert grSfier 30. 

Der LOI-Wert gibt die Vol* 0 2 eines 0 2 /N 2 -GemiBches 
20 an, in dem eine Probe der zu prtlfenderi Substanz nach 

Bef laxnmen und Entf ernen der Plamme weiterbrennt • 



25 



30 
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P PatentansprOche 

1. Verfahren zur Herstellun^ von F&den und Fasern, die 
mindestens zu 80 Gew.J aus Me lamin- Formal dehydkon- 
densaten bestehen, wobei man elne 65 bis 85 gew.Jige 
wftfirige LSsung eines Vorkondensat 8, das mindestens 
zu 80 Gew.J aus Melamin und Formal dehyd im Molverhait- 
nis Melamin- : Fonaaidehyd ^ von~l : 1757 bis" 1 T~4 "auf* — 
gebaut 1st und zusatzlich bis zu 20 Gew.* andere 
amino-, amid-, hydroxy 1- Oder carboxylgruppenhaltige 
Duroplastbildner einerseits und Aldehyde andererseits 
einkondensiert entbalten kann, in eine erhitzte 
Atmospbare verspinnt, das tfasser verdainpft und < 3a a 
Vorkondensat bei erhfihter Tenperatur aushartet, 
dadureh gekennzeiehnet . daS man dem Vorkondensat 
1 bis 20 Alkalidisulfit, Alkalisulf oxilat, Al- 

kalif ormaldehydsulf oxilat , Alklaiamidosulfonat , 
Alkaliphosphate und/oder Alkalipolyphosphat , bezogen 
auf den Feststoffgebalt des Vorkohdensats zusetzt. 



20 



2. Verfahren nach Anspruch 1, dadureh gekennzeichnet - da& 
man die wfifirige Vorkondensat 15b ung in eine Atmosphare 
von 100 bis 130°C zu Ffiden verspinnt und diese 0,5 

bis 120 min mit Hilfe heiBer Luft tlberhitztem Wasser- 
23 dampf Oder Qemischen aus beiden auf Temperaturen 

von 120 bis 250°C erhitzt. 

3. Verfahren nach den Ansprtlchen 1 und 2, dadureh 
gekennzeiehnet . daB die Ausb&rtung bei erhOhter 

30 Tenperatur solange fortgesetzt wird, bis das Inten- 

sitatsverhSltnis der Infrarotabsorptionsbanden folgen- 
der Formal 
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I C950 - 1050 cm" 1 ) 0^5 . X o (950 bis 1050 cm -1 ) 

1 (ca. 810 cm" 1 ) ■ I Q (ca. 810 cm" 1 ) 

5 entspricht, wobei I Q die Intensitat der Infrarot aba orpt ions- 
banden vor und I die Intensitat der Infrarotabsorptionsban- 
den nach der warmebehandlung bezeichnen und P. durch M fOr 
das Moiverhaitnis von Fonnaldehyd : Melanin stjeht. __ 

t0 4. Verfahren nach den Ansprttchen 1 bis 3, dadurch gekenn- 
geichnet , da£ man von einer wafirigen Ldsung ausgefat, 
die durch Umsetzen von Formaldehyd mit weniger aXs der 
vorgesehenen Henge Melamin, anschlie&ende Zugabe 
von Alkalidisul3fit , Alkalisulfoxilat > Alkali^Formalde- 
15 hydsulfoxilat, Alkaliamidosulf onat , Alkaliphosphaten 

und/ Oder Alkalipolyphosphaten und nach Erreichen des 
erwtinschten Kondensat ions grades der restlichen Henge 
an Melamln* die mindestens 5 Gew.Jf der gesamten Me la- 
nd nmenge darstellt, erhalten worden ist und die Urn- 
20 setzung solange fortsetzt, bis das feste Melamin in 

LQsung gegangen ist und danach abktthlt. 

Verfahren nach den Ansprttchen 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet > da& der Kondensat ions gr ad des waarigen Vor- 
kondensats so gewahlt wird., daB er oberhalb der Knick- 
stelle der ersten Ableitung der Kurve liegt, die man 
erhfilt, wenn unter Konstanthalten der Temperatur die 
Viskositat der Mischung in Abhangigkeit der Reaktions- 
zeit laufend bestimmt und in einem ^( + )-DiaLgramm 
auftragt. 



5. 
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